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DESCRIPCION 

Procedimiento de refiiiado de aceites usados por tratamiento alcalino. 

5 La presente invention se refiere a un procedimiento de refinado de aceites usados que permite obtener 
unos aceites refinados reutilizables en particular como aceite de base, como combustible, o en una refineria 
de petroleo. 

Segun la presente solicitud, se entiende por la expresion aceites usados un aceite o una mezcla de 
aceites en proporciones variables, de origenes diversos que provienen en particular de aplicaciones indus- 
triales. 

Como es bien conocido, los aceites destinados a usos industriales o para motores contienen diversos 
aditivos destinados a conferirles las propiedades especificas requeridas para las aplicaciones previstas. Es- 
tos aditivos son o bien organicos (aditivos llamados "sin cenizas") o bien organometalicos. En todos los 
casos se caracterizan, ademas de su funcion especffica (tal como anti corrosion, antidesgaste, antioxidante, 
dispersante...) por una solubilidad muy buena en los aceites de base (hidrocarburos que tienen puntos 
de ebullition superiores a 350°C), una estabilidad termica tan elevada como sea posible y finalmente una 
volatilidad tan baja como sea posible. 

Los aceites despues de uso o aceites usados contienen como impurezas dichos aditivos, o bien intact os, 
o bien de forma de productos de decomposition asi como unos sediment os (partfculas de desgaste de las 
piezas metalicas en movimiento, polvo del aire, carbon, etc..) y unos hidrocarburos no presentes en los 
aceites de origen y que son indeseables. Se trata de fracciones de gasolina y de gasoleo, de productos de 
oxidation (tales como unos acidos organicos) y productos de pirolisis. La presencia de estas diferentes 
impurezas hace parti cularmente dificil el refinado de los aceites usados. 

De manera general, los aceites usados industriales tales como los definidos anteriormente presentan 
las caracteristicas dadas en la tabla I siguiente: 

TABLA I 
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Contenido de cloro (mg/kg) 


150-2000 


Contenido de fosforo (mg/kg) 


300-1300 


Contenido de silicio (mg/kg) 


8-80 


Color (ASTM D 1500) 


>8 


Olor (medida sensorial) 


Fuerte-muy fuerte 


Contenido de agua (% en peso) 


0,2^12 


Sedimentos (% en peso) 


0,1-0,5 


Viscosidad a 40°C (mm 2 /s) 


35-140 


Indice de acido (IA; mgKOH/g) 


0,9-4,5 


fndice de saponification (IS; mgKOH/g) 


4-17 



En la tabla I anterior, los contenidos de fosforo y silicio han sido medidos por plasma, los contend dos 
de cloro o bien por fluorescencia X (por encima de 50 mg/kg) o bien por coulometria (por debajo de 50 
mg/kg), el mdice de acido ha sido determinado segun la norma francesa NFT 60112, la viscosidad ha 
sido medida a 40° C segun el metodo NFT 60100, el color ha sido medido segun el procedimiento ASTM 
60 D 1500, el olor ha sido medido de forma sensorial por el experimentador y el mdice de saponificacion ha 
sido medido por potenciometria. 
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Con el fin de sepaxax los princi pales contaminantes de los aceites usados, y de mejorar su color y su 
olor, han sido desarroliados varios procedimientos de tratamiento por separacion fisica y/o qirimica asi 
como procedimientos de refinado, esto con el fin de regenerarlos y de reutilizarlos como aceite de base, 
oomo combustible, o en una refmeria de petroleo. 

5 

Cuando estos estan destinados a servir de aceites de base deben presentar una coloration muy debil 
(por lo menos inferior a 4 en la medida segun la norma ASTM D 1500). 

Cuando estos estan destinados a servir de combustible, por ejemplo en los sistemas de calef action 
10 industrial, deben estar exentos de olor y presentar una baja acidez (a saber un indice de acido IA inferior 
a aproximadamente 0,2 mgKOH/g) asi como un bajo contenido de cloro, fuente de polucionantes de 
combustion. 

Finalmente, cuando estan destinados a ser tratados en una refinena de petroleo (craqueo catalitico o 
15 hidrogenacion) deben presentar un porcentaje muy reducido de fosforo, cloro y silicio a fin de evitar la 
destruction de los catalizadores (a saber preferentemente un contenido de fosforo inferior a 5 mg/kg), un 
contenido de cloro inferior a 35 mg/kg y un contenido de silicio inferior a 5 mg/kg). 

Entre los procedimientos conocidos de tratamiento previo de los aceites usados por separacion fisica, 
20 se pueden citar la destilacion bajo vacfo, la precipitation con la ayuda de un solvente tal como el propano 
(o "desasfaltado" ) o la ultrafiltracidn. 

Estos procedimientos tienen una eficacia cierta para separar los sedimentos y, en una cierta medida, 
desmetalizar o clarificar los aceites usados. Dichos procedimientos fisicos de pretratamiento no permit en 
25 sin embargo separar to das las impurezas presentes en los aceites usados. Asi, por ejemplo, despues de 
destilacion, los aceites obtenidos tienen aun un olor muy fuerte, una acidez notable y contienen cantidades 
no despreciables de compuestos volatiles, cloro, fosforo y silicio. 

Entre los procedimientos conocidos de tratamiento previo por separacion qufmica, se pueden citar en 
30 particular los que utilizan un agente alcalino. Sin embargo, estos procedimientos de los cuales la mayor 
parte tienen por objeto facilitar la coagulation de los sedimentos y despues su separacion, preven esen- 
cialmente mejorar el comportamiento de los equipos (de destilacion, y de intercambiadores reduciendo 
su ensuciado). Aquf tambien, se obtienen unos aceites totalmente impropios para una utilization como 
aceite de base para formular lubrificantes nuevos. Asi, por ejemplo, los tratamientos alcalinos aplicados 
35 a los aceites usados antes de su destilacion bajo vacfo, si bien reducen efectivamente el olor y la acidez 
de los aceites result antes, no eliminan sin embargo de forma cuantitativa los contaminantes indeseables 
tales como el cloro, teniendo en cuenta la condiciones en las cuales los agentes alcalinos son empleados. 

A partir de los aceites usados asi tratados previamente, se pueden refinar segun diversos procedimien- 
40 tos, en particular por hidrogenacion catalftica a presion elevada, o por tratamiento con acido sulfurico 
concentrado, por tratamiento con una tierra activada o tambien por la asociacion de esos dos ultimos 
tratamientos y en ciertos casos por una destilacion despues de uno de estos tratamientos. 

La hidrogenacion catalftica a presion elevada no puede sin embargo ser utilizada sin plantear problemas 
45 de desactivacion del catalizador si los aceites sometidos a este tipo de tratamiento no estan rigurosamente 
exentos de contaminantes tales como el fosforo, el cloro y el silicio. Los procedimientos de tratamiento a 
base de acido sulfurico/tierra activada generan la production de barros acidos y de tierras usadas que es 
difi'cil reabsorber. 

50 Como estado de la tecnica tal como se ha mencionado anteriormente, se pueden citar en particular 
las patentes siguientes: 

FR-A-2552098 describe un procedimiento de retratamiento de aceites usados que comprende las 
etapas que consisten en eliminar el agua y los constituyentes volatiles, y despues en proceder a un 
55 tratamiento alcalino previo a la destilacion total bajo vaci'o, cuando -tiene lugar la cual se separa la — 

fracci6n alquitran. 

FR-A- 2302 335 describe un procedimiento de tratamiento de aceites minerales usados en el cual se 
procede a una "depuration intensa" del aceite a tratar antes de una etapa de hidrogenaci6n como 
60 etapa de acabado del procedimiento. 

FR-A-2152821 describe un procedimiento para regenerar un lubrificante no acuoso para el trabajo 
de los metal es (por ejemplo el laminado en frfo), comprendiendo este procedimiento la etapa que 
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consiste en poner en contacto el lubrificante con un hidroxido de un metal alcalino en presencia 
de un monoalcohol alifatico, seguido preferentemente de una operation de separation mecanica de 
manera que se elimine el precipitado formado, por ejemplo una filtration o una centrifugacion. 

5 Los procedimientos conocidos de refinado de aceites usados presentan por tanto insuficiencias de ren- 
dimientos o dificultades de elimination de los subproductos. Existfa por tanto una necesidad cierta de 
la puesta a punto de un procedimiento que permita obtener, de forma simple y economica, a partir de 
aceites usados, unos aceites refinados que presenten todas las cualidades y propiedades requeridas. 

10 La presente invention tiene asf por objeto un procedimiento de refinado de aceites usados que permite 
obtener unos aceites refinados susceptibles de responder a los diferentes criterios de calidad y de pu- 
reza expuestos anteriormente, estando este procedimiento caracterizado porque comprende una sucesion 
determinada de etapas que consisten: 

15 a) en proceder a una destilacion de dichos aceites usados, 

b) en tratar el destilado resultante con un agente alcalino y en presencia de un solvente elegido entre 
el agua, un monoalcohol, un polialcohol y una mezcla de estos alcoholes, estando dicho agente 
alcalino presente en una proportion, en porcentaje en peso con respecto al peso del destilado, igual 
20 al producto F x (IA 4- IS), siendo F un factor multiplicador comprendido entre 2 y 50; siendo 

I A e IS respectivamente el indice de acido y el mdice de saponification del destilado, efectuandose 
dicho tratamiento a una temperatura de aproximadamente 80 a 330°C y durante un tiempo de 
aproximadamente 2 a 200 mn, 

25 c ) en lavar con agua el medio de reaction y despues dejarlo decantar para recuperar la fase oleosa, y 
d) en proceder a la destilacion de dicha fase oleosa. 
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El procedimiento segun la invention present a en particular la ventaja de ser muy flexible en la medida 
en que puede ser adaptado, en lo que concierne a sus caracteristicas, a la calidad requerida de los pro- 
ductos acabados. En particular, el procedimiento segun la invention puede ser utilizado a continuation 
de uno o unos procedimientos de tratamiento previo, ffsico y/o quimico, y/o corriente arriba de uno de 
los procedimientos de refinado, tales como los mencionados anteriormente. 

Segun un modo de realization particular del procedimiento segun la presente invention, la etapa (a) 
de destilacion se efectua en principio a presion atmosferica, a una temperatura de aproximadamente 130 
a 180°C, para eliminar el agua y recuperar la fraction de gasolinas. Se prosigue a continuation la desti- 
lacion, bajo una presion de aproximadamente 650 a 12000 Pa y a una temperatura de aproximadamente 
240 a 345°C, para recuperar una pequena fraction de gasoleo y despues una fraction importante, superior 
al 60 % del aceite usado de partida. Aunque el conjunto del destilado pueda ser sometido a la etapa 
ulterior, se utiliza preferentemente, segun la invention, solamente la fraction importante del destilado. 

Esta etapa de destilacion previa es particularmente importante puesto que permite eliminar la casi 
totalidad de los alquitranes. 

El agente alcalino utilizado en la etapa (b) del procedimiento es o bien sosa o bien potasa pero nunca 
una mezcla de sosa y de potasa. Preferentemente, se utiliza, segun la invention, potasa. Dada la pro- 
portion de agente alcalino anadido indicada anteriormente, el pH del medio de reaction (destilado + 
solution de agente alcalino) es superior a 8 y esta preferentemente comprendido entre 9,5 y 13. 

Cuando el solvente utilizado en la etapa (b) del procedimiento es el agua, la concentration del agente 
alcalino en solution acuosa esta preferentemente comprendida entre 50 y 96 % en peso con respecto al 
peso de la solution acuosa. De manera ventajosa, la solution acuosa de agente alcalino esta en forma del 
eutectico potasa/agua (86,7/13,3). 

La solution acuosa de agente alcalino se prepara previamente y es a continuation anadida bajo agi- 
tation continua al destilado resultante de la etapa (a). La misma puede ser "solida" a una temperatura 
ambiente, como es en particular el caso del eutectico potasa/agua (86,7/13,3) cuyo empleo constituye 
un modo de realization particularmente preferido. En este caso, la solution "solida" resulta fluida a la 
temperatura de reaction. 

Cuando el solvente utilizado en la etapa (b) es un monoalcohol, o un polialcohol o una mezcla de 
estos, la solution alcoholica utilizada es preferentemente tal que la relation molar de dicho solvente a 
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dicho agente alcalino esta comprendida entre 2 y 20, y mas particularmente entre 2,5 y 5. 

Segun un mo do de realization preferido de la invention, se utiliza una cantidad de alcohol o de una 
mezcla de alcohol suficiente para asegurar en el medio de reaction una concentration de agente alcalino 
5 proxima a la saturation. 

El monoalcohol o el poli alcohol contiene preferentemente de 2 a 8 atomos de carbono, y mas particu- 
larmente 2 a 5 atomos de carbono. 

10 Entre los monoalcoholes preferidos segun la invenci6n, se pueden citar el etanol, el n-propanol, el 
isopropanol, el n-butanol, el see-but anol, el tert-butanol, el isobutanol, los pentanoles, los hexanoles y los 
octanoles. Entre los polialcoholes preferidos segun la invention, se pueden citar el etilenglicol, el di- y el 
trietilenglicol. Se prefiere, segun la invention, utilizar unos alcoholes que presenten un punto de ebullition 
inferior al punto initial de ebullition del destilado y/o que tengan una gran solubilidad en el agua puesto 

15 que su elimination ulterior por destilacion o lavado con agua es mas facil. 

El medio de reaction se prepara preferentemente o bien por puesta en solution del agente alcalino en 
el alcohol, y despues introduction en el destilado, o bien por mezcla en caliente del destilado y del alcohol 
y despues adicion del agente alcalino en forma de pastillas solidas. 

20 

Segun un modo particular de realization de la etapa (b) del procedimiento segun la invention, cuando 
se utiliza como solvente un alcohol o una mezcla de alcoholes, el tratamiento del destilado con el agente 
alcalino se efectua a reflujo del alcohol o de la mezcla de alcoholes a condici6n sin embargo de que no 
hay a riesgo de perdida por evaporation. 

25 

Segun otro modo particular de realization de la etapa (b) del procedimiento segun la invenci6n, cuando 
se opera a temperatura elevada, y en particular cuando el solvente comprende un alcohol con punto de 
ebullition inferior a la temperatura de reaction elegida, el tratamiento del destilado con el agente alcalino 
se efectua bajo una presion de aproximadamente 10 5 a 50 x 10 5 Pa, preferentemente bajo una presion de 
30 10 5 a 25xl0 5 Pa, a fin de evitar las perdidas por evaporation. 

Despues del final del tratamiento alcalino, se efectua por lo menos un lavado del medio de reaccion con 
la ayuda de 1 a 15% aproximadamente de agua a una temperatura comprendida entre la temperatura 
ambiente y aproximadamente 100°C. La operation de lavado con agua o etapa (c) del procedimiento 
35 segun la invention permite eliminar el exceso de agente alcalino, eventualmente el alcohol si este ha sido 
utilizado como solvente asf como todos los productos solubles que provienen de los contaminantes y ge- 
nerados por el tratamiento alcalino. 

Cuando la etapa de lavado con agua se efectua en una sola operation, esta se realiza generalmente 
40 con la ayuda de aproximadamente 10 % de agua a una temperatura de aproximadamente 100°C. 

Sin embargo, segun una forma de realization particularmente preferida, la etapa de lavado se realiza 
en dos operaciones distintas. La primera consiste en tratar el medio de reaccion obtenido despues de la 
etapa (b) con una cantidad de agua de aproximadamente 1 a 10% y a una temperatura tan baja como 
45 sea posible, comprendida entre 20 y 90° C. La segunda consiste, despues de decantacion, en tratar de 
nuevo el medio de reaccion con una cantidad de agua comprendida entre 1 y 10 % y a una temperatura 
tan elevada como sea posible y por lo menos igual a la de la primera operacidn. 

Segun la primera operaci6n de lavado, la temperatura debe ser preferentemente lo mas baja posible 
50 de manera que minimi ce los fenomenos de hidrolisis, pero suficiente para rebajar la viscosidad del medio 
de reaccion oleoso de la etapa (b) y garantizar una velocidad de decantacion suficiente. 

Por el contrario, para la segunda operation de lavado, la temperatura debera ser lo mas elevada po- 
sible a fin de asegurar una buena eliminaci6n del agente alcalino residual. 
55 - - — -- - - - - - _____ _ _ 

La cantidad total de agua utilizada segun esta forma particular de realization esta preferentemente 
comprendida entre 5 y 15%. 

Segun una variante de esta etapa de lavado en dos operaciones distintas, la segunda operaci6n de 
60 lavado puede efectuarse con la ayuda de una solution acuosa debilmente acida, por ejemplo por medio 
de acido clorhfdrico 0,1 a 1 N. 
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Despues de la etapa de lavado y decantacion de la fase oleosa, esta es entonces sometida a la etapa 
de destilacion (d) que consiste en un primer tiempo en una destilacion a presion atmosferica y a una 
temperatura de aproximadamente 70 a 270°C, para eliminar el eventual resto de solvente, y despues a 
una Presion de aproximadamente 1350 a 650 Pa y a una temperatura de aproximadamente 210 a 375°C 
a fin de obtener un aceite refinado y un residuo que representa menos de 5 % de la carga de partida. 

Segun una variante del procedimiento segun la invention, la etapa (c) de lavado con agua de la fase 
oleosa puede ser seguida por lo menos por un tratamiento de dicha fase oleosa por hidrogenacion catah'tica 
a presion elevada, por puesta en contacto con un agente sulfonante y/o por puesta en contacto con carbon 
activo o una tierra activada. 

Preferentemente, el agente sulfonante se elige entre el acido sulfurico concentrado y el acido clo- 
rosulfomco. 



15 



La tierra activada es preferentemente una tierra mineral del tipo sflicoaluminato activada 
tratamiento acido. 



por un 



20 



25 



En el caso del tratamiento de la fase oleosa por puesta en contacto con un agente sulfonante, este 
tratamiento es preferentemente seguido de una neutralization de la fase oleosa, por ejemplo por adicion 
del agua de lavado de la etapa (c) y, preferentemente, por adicion de amomaco. 

El aceite refinado o el aceite de base obtenido por el procedimiento segun la invencion presenta exce- 
lentes propiedades tanto ffsicas como qui'micas. El mismo esta practicamente exento de olor, tiene debil 
coloracion y presenta muy bajos contenidos de cloro, pero tambien de fosforo y silicio. 

Las principals caractensticas de los aceites refinados obtenidos por el procedimiento segun la in- 
vencion son los siguientes: 
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Contenido de cloro (mg/kg) 


< 35 


Contenido de fosforo (mg/kg) 


< 5 


Contenido de silicio (mg/kg) 


< 5 


Color (ASTM D 1500) 


< 3 


Olor (medicion sensorial) 


Muy debil 


Contenido de agua (% en peso) 


< lO" 2 


Sedimentos (% en peso) 


Ausencia 


Viscosidad a 40°C (mm 2 /s) 


< 85 


Lidice de acido (IA; mgKOH/g) 


< 0,05 


Indice de saponification (IS; mgKOH/g) 


< 0,20 



Como se puede constatar comparando las tablas I y II, el procedimiento de tratamiento segun la 
invencion es particularmente rendible en cuanto a la reduction de los principles contaminantes de los 
aceites usados. 



60 



Se daran ahora a tftulo de ilustracion varios ejemplos de puesta en practica del procedimiento segun 
la invencion, a partir de aceites usados cuyas caractensticas han sido dadas anteriormente en la tabla I 
de la pagina 1 de la presente descripcion. 
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Ejemplos 1 y 2 

A partir de aceites usados de diferentes origenes industriales se ha procedido en primer lugar a una 
destilacion en un primer tiempo bajo presion atmosferica y luego, despues de aumento de la temperatura, 
5 bajo una presi6n de aproximadamente 1350 Pa. 

Esta destilacion ha permitido obtener las fracciones siguientes 

TABLA III 
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Fraccion 


Presion (Pa) 


Temperatura (°C) 


Proportion (% en peso) 


1 


1,013 x 10 5 


130/180 


7,5% (agua + gasolina) 


2 


5300-10700 


240/285 


9% (gasoleo) 


3 


650-2000 


285/345 


65% 



El residuo de destilacion representaba aproximadamente 18,5% y estaba esencialmente constituido 
por unos alquitranes. 

La fraccion que representa 65 % presentaba las caracteristicas siguientes: 

TABLA IV 



Contenido de cloro (mg/kg) 


60 


Contenido de fosforo (mg/kg) 


27 


Contenido de silicio (mg/kg) 


9 


Color (ASTM D 1500) 


6,5 


Olor (medida sensorial) 


Muy fuerte 


Contenido de agua (mg/kg) 


< 80 


Sedimentos (% en peso) 


Ausencia 


Viscosidad a 40° C (mm 2 /s) 


31,24 


fndice de acido (IA; mgKOH/g) 


0,26 


Indice de saponificacidn (IS; mgKOH/g) 


1,30 



Una parte de la fracci6n de destilado que representa aproximadamente 65 % ha sido tratada en las 
condiciones dadas en la tabla V siguiente con la ayuda de una solucion acuosa de potasa al 50 % en peso 
con respecto al peso de la solucion, a una temperatura de 300° C y bajo una presion del4xl0 5 Pay otra 
55 "parte de este 'destilado con"la - a^ a una temperatura de 220° C 

y bajo una presion de 10 5 Pa. Despues del tratamiento alcalino, el medio de reaction ha sido lavado 
varias veces con agua llevada a una temperatura de aproximadamente 90° C a fin de eliminar el exceso 
de agente alcalino y los diferentes product os solubles que provienen del tratamiento alcalino. 

60 Despues de separation de la fase oleosa, esta ha sido sometida a una destilacion en principio bajo 
presion atmosferica y despues bajo un vacfo comprendido entre 650 y 1350 Pa. 
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Se ha recuperado asf 96 % del destilado de partida. 

Las caractensticas de los aceites refinados obtenidos se dan tambien en la tabla V. Como se puede 
constat ar, estos dos procedimientos por tratamiento alcalino conducen a un aceite refinado que presenta 
5 unas caractensticas identicas en cuanto a la disminucion de los contenidos de fosforo, silicio y cloro. 

Conviene sin embargo observar que la potasa pura a utilizar para alcanzar el resultado es de 7,2% o 
bien aproximadamente 45 veces la estequiometrfa (IA -h IS) si se utiliza una solution acuosa de potasa de 
50% y de 0,47% o sea aproximadamente 3 veces la estequiometria si se utiliza el eutectico potasa/agua. 



10 
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20 



25 



Es importante destacar por otra parte que en este ultimo caso, la temperatura de tratamiento es 
mucho mas baja puesto que es de 220°C en lugar de 300°C. 

Se puede por tanto deducir de ello una mayor reactividad del eutectico potasa/agua (86,7/13,3). 

TABLA V 



Ejemplos 


Condiciones de Reaction 


Resultados (mg/kg) 




Temp °C 


Tiempo mn 


Titulo Sol.Aq. 


KOH 


P 


Si 


CI 


1 


300 


30 


50 


7,2 


1 


< 1 


16 


2 


220 


30 


86,7 


0,47 


1 


< 1 


16 



Ejemplos 3 a 11 

30 Siguiendo el mismo modo operativo del procedimiento tal como se ha descrito en los ejemplos anterio- 
res y a partir del mismo destilado, se ha realizado la etapa (b) del tratamiento alcalino del procedimiento 
segun la invention a unas temperaturas que varian entre 175 y 300° C por una duration de 10 a 60 minutos 
con n-octanol en las condiciones indicadas en la tabla VI siguiente. 

35 La cantidad de agente alcalino utilizada ha sido en todos los casos por lo menos igual a dos veces 
la estequiometria (IA + IS) y todas las pruebas segun estos ejemplos han sido efectuadas a presion at- 
mosferica a exception de los ejemplos 10 y 11 que han sido realizados bajo una presion de 10 x 10 5 Pa. 

Resulta de la tabla VI que a temperatura igual, la potasa conduce a resultados mas satisfactorios en 
40 lo que concierne a la disminucion de fosforo, silicio y cloro. 

TABLA VI 



45 



50 



55 



60 



Ej. 


Temperatura 
°C 


Tiempo mn 


Alcohol 


Agente 
Alcalino 


Resultados 
(mg/kg) 








Tipo 


% 
Masa 


NaOH 
pura 


KOH 


P 


Si 


CI 


3 


175 


10 


n-CgHixOH 


4,4 




0,49 


5 


2 


32 


4 


200 


60 


n-C 8 H 17 OH 


3,24 




0,36 


3 


< 1 


10 


5 


200 


60 


n-CgHiyOH 


7,1 




0,79 


1 


< 1 


8 


6 


200 


60 


n-C 8 Hi 7 OH 


19,3 




2,14 


1 


< 1 


3 
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TABLA VI (Continuaci6n) 



5 


Ej. 


Temperatura 
°C 


Tiempo mn 


Alcohol 


Agente 
Alcalino 


Resultados 
(mg/kg) 










Tipo 


% 
Mas a 


NaOH 
pura 


KOH 


P 


Si 


CI 


10 


7 


200 


60 


n-C 8 Hi 7 OH 


3,24 


0,36 




2 ' 


< 1 


18 




8 


200 


60 


n-C 8 Hi 7 OH 


7,1 


0,79 




2 


< 1 


14 


15 


9 


200 


60 


n-C 8 Hi 7 OH 


19,3 


2,14 




1 


< 1 


12 




10 


250 


30 


n-C 8 H 17 OH 


7,7 




1,29 


1 


< 1 


20 


20 


11 


300 


60 


n-C 8 Hi 7 OH 


7,2 




0,79 


1 


1 


5 



Ejemplo 12 



A partir de aceites usados de diferentes orfgenes se ha obtenido, despues de destilacion segiin la tecnica 
de los ejemplos anteriores, un destilado que presenta las caractensticas siguientes: . 



30 



35 



Contenido de cloro (mg/Kg) 


72,00 


Contenido de fosforo (mg/Kg) 


18,00 


Contenido de sihcio (mg/Kg) 


23,00 


Color (ASTM D 1500) 


7,00 


Indice de acido (IA; mg KOH/g) 


0,49 


fndice de saponification (IS; mgKOH/g) 


2,90 



Una mitad del destilado ha sido tratada con 2,5% de potasa al 85% (o sea 2% de potasa seca) y la 
otra mitad ha sido tratada con 4,71% de potasa al 85% (o sea 4% de potasa seca). Los tratamientos 
han sido efectuados a una temperatura de 250 °C durante 30 minutos aproximadamente. 

40 

La primera mitad resultante del tratamiento con 2% de potasa seca ha sido dividida en dos partes 
iguales. 

La primera ha sido sometida a un solo lavado con la ayuda de 10% de agua a 100° C, y la segunda a 
45 las dos operaciones de lavado siguientes: 

(i) un primer lavado con la ayuda de 5 % de agua a 65° C y despues decantacion, con 

(ii) un segundo lavado con la ayuda de 5 % de agua a 100°C 

50 Asimismo, la segunda mitad resultante del tratamiento con 4 % de potasa seca ha sido dividida en 
dos partes iguales. 

La primera parte ha sido sometida a un solo lavado con la ayuda de 10% de agua a 100°C, y la 
^ segunda con dos operaciones de lavado siguientes: 

(i) un primer lavado con la ayuda de 5 % de agua a 65° C y despues decantacion con 

(ii) un segundo lavado con la ayuda de 5 % de agua a 100°C. 

60 Despues de decantacion, los cuatro residuos oleosos obtenidos han sido sometidos a una destilacion 
fraccionada bajo una presion de 1300 Pa con el fin de obtener para cada uno de ellos las cuatro fracciones 
siguientes (temperaturas corregidas Devadas a 1 Atm) 
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Fraccion I 


264-370°C 


Fraction II 


370-441°C 


Fraccion III 


441-475°C 


Fraccion IV 


475-558°C ! 



Los colores de las diferentes fracciones obtenidas han sido medidos segiin el procedimiento ASTM D 
1500 y los resultados estan reunidos en la tabla VII siguiente. 



TABLA VII 



KOH seca 


2% 


4% 


Fracciones 


I 


II 


III 


IV 


I 


II 


III 


IV 


Lavado H 2 0 


1 operation 


2,5 


1,5 


< 2,5 


< 3,5 


1,5 


< 3 


< 4 


< 6 


2 operaciones 


< 1,5 


< 1,5 


< 1,5 


< 3,5 


< 1 


< 1 


< 1,5 


3,5 



Como se puede constatar, el lavado en dos operaciones permite conducir a unos aceites que tienen un 
color netamente mejorado, lo que const ituye un result ado particularmente inesperado. 

Se ha constatado por otra parte que, con el fin de optimizar los rendimientos de productos oleosos 
antes de la etapa de destilacion, convema utilizar en el procedimiento de lavado en dos operaciones, una 
cantidad de agua cuando tiene lugar el primer lavado, superior o igual a 2% pero inferior o igual a 10% 
y preferentemente comprendida entre aproximadamente 4 a 6 % con el fin de obtener unos rendimientos 
del orden de 90 a 98 %. 



35 



40 



45 



50 



55 
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REIVINDICACIONES 

1. Procedimiento de refinado de aceites usados, que contienen di versos contaminantes, caxacterizado 
porque comprende una sucesion de etapas que consisten esencialmente: 

5 (a) en proceder a una destilacion fraccionada de dichos aceites usados, con el fin de recuperar la 
fraction obtenida a una temperatura comprendida entre aproximadamente 240 a 345° C bajo una presion 
de aproximadamente 650 a 12000 Pa, 

(b) en tratar dicha fraction asi obtenida con un agente alcalino elegido entre la sosa o la potasa y 
10 en presencia de un solvente elegido entre el agua, un monoalcohol, un polialcohol y una rnezcla de estos 

alcoholes, estando dicho agente alcalino presente en una proportion, en porcentaje en peso con respecto 
al peso del destilado, igual al producto F x (IA + IS), siendo F un factor multiplicador comprendido 
entre 2 y 50, y siendo IA e IS respectivamente el fndice de acido y el fndice de saponification de dicho 
destilado, efectuandose dicho tratamiento a una temperatura de aproximadamente 80 a 330° C durante 
15 un tiempo de aproximadamente 2 a 200 mn, 

(c) en lavar con la ayuda de 1 a 15 % de agua el medio de reaction a una temperatura comprendida 
entre la temperatura ambiente y aproximadamente 100°C, y despues dejar decantar para recuperar la 
fase oleosa, y 

20 

(d) en proceder a una destilacion fraccionada de dicha fase oleosa a una presion de aproximadamente 
1350 a 650 Pa y a una temperatura de aproximadamente 210 a 375°C con el fin de recuperar la fraction 
de aceite refinado. 

25 2. Procedimiento segun la revindication 1, caracterizado porque el agente alcalino es la potasa. 

3. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque cuando 
dicho solvente es el agua, la concentration de agente alcalino esta comprendida entre 50 y 96 % en peso 

^ con respecto al peso de la solution acuosa. 

4. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el agente 
alcalino esta en forma del eutectico potasa/agua (86,7/13,3). 

5. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 16 2, caracterizado porque cuando dicho 
35 solvente se elige entre un monoalcohol y un polialcohol o una rnezcla de estos, la solution alcoholica de 

agente alcalino utilizada es tal que la relation molar de dicho monoalcohol o polialcohol a dicho agente 
alcalino esta comprendida entre 2 y 20. 

6. Procedimiento segun la reivindi cation 5, caracterizado porque la relaci6n molar de dicho mo- 
40 noalcohol o polialcohol a dicho agente alcalino esta comprendida entre 2,5 y 5. 

7. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1, 2, 5 y 6, caracterizado porque dicho 
monoalcohol o polialcohol tiene de 2 a 8 atomos de carbono. 

45 8. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque la etapa 
(c) de lavado con agua del medio de reaction se efectua en dos operaciones distintas, consistiendo la 
primera en tratar dicho medio con una cantidad de agua de aproximadamente 1 a 10 % y a una tempera- 
tura comprendida entre 20 y 90° C y consistiendo la segunda, despues de decantaci6n, en tratar el medio 
result ante con una cantidad de agua comprendida entre 1 y 10 % y a una temperatura tan elevada como 
sea posible y por lo menos igual a la de la primera operation. 



50 



9. Procedimiento segun la reivindicaci6n 8, caracterizado porque la segunda operacidn de lavado se 
efectua con la ayuda de una solution acuosa debilmente aeida. 

-55 - jo Procedimiento" segun Cualquiera de las reivindicaciones anterioresrcaracterizado porque la fase 
oleosa resultante de la etapa (c) de lavado es ademas seguida por lo menos por un tratamiento por hidro- 
genacion catalftica a presion elevada, y/o por puesta en contacto con un agente sulfonante o con carb6n 
activo o una tierra activada. 



60 



11. Procedimiento segun la revindication 10, caracterizado porque dicho agente sulfonante se elige 
entre el acido sulfurico concent rado y el acido clorosulfonico. 
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12. Procedimiento segun la revindication 10, caracterizado porque dicha tierra activada es un sili- 
coaluminato activado por tratamiento atido. 

13. Procedimiento segun la revindication 10, caracterizado porque el tratamiento de la fase oleosa 
5 por puesta en contacto con un agente sulfonante es seguida por neutralization de la fase oleosa. 

14. Procedimiento segun la revindication 13, caracterizado porque dicha neutralization de la fase 
oleosa se realiza por adicion de amoniaco. 
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NOTA INFORMATIVA: Conforme a la reserva del art. 167.2 del Convenio de Patentes Europeas (CPE) 

y a la Disposition Transitoria del RD 2424/1986, de 10 de octubre, relativo a la 
55 aplication del Convenio de Patente Europea, las patentes europeas que designen a 

Espaiia y solicitadas antes del 7-10-1992, no produciran ningun efecto en Espaiia en 
la medida en que confieran protection a productos qufmicos y farmaceuticos como 
tales. 

60 Esta information no prejuzga que la patente este o no incluida en la mencionada 

reserva. 
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